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(3) Jasminol exzellenter Qualitat aus Pomade oder normalen JasminoJen sowie ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zurGewinnung einer Fraktlon aus Pomaden oderOlen 

Das exzellente Jasminol gem§& der Erfindung enthalt zu 

mehr ais 80% alta die geruchsfntansiven Komponentan, die 

im Gaschromatogramm vor oder neben dem Senzylbenzoat 

auftretan. 9 dieser Komponenten sind in Konzentrationen 

Qber jeweils 1 Gew.-% vorhanden. Bei dem Verfahren der 

Erfindung wird die Pomade oder auch etn ganz normales Ol 

von einem Gas durch- oder uberstromt. Dadurch werden die 

fJuchtigen hochwertigen Komponenten des Ols, die bei der 

Pomade etwa 20 Gew.-% und bei einem normalen Ol 30 

Gaw.-% oder weniger ausmachen, in dem Gas gelost und 

abtransportiert. Diese Komponenten werden aus dem bela- 

denen Gas in der Regal durch KGhlung oder Adsorption 

abgeschiedan. Die Vorrichtung der Erfindung besteht aus 

einem Kontaktraum (1) fQr die Pomade und das stromande 
' Gas^ einer Loitung (2) fur das mit C>\ beladene Gas und einem 
■ dann folgenden Trennelement (3) fur Ol und Gas. Dieses 
* Trennelement ist gewohnlich eine Kuhlung, sie kann aber 
^ auch ein Adsorber mit einem Festbett oder ein Absorber mIt 
I einer Flussigkeit sein. 
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Beschreibung 

Diese Erfindung betrifft ein neues Jasminol exzellenter Qualitat» das nach einem neuen Verfahren in einer 
neuartigen Vorrichtung gewonnen wurde. Das Verfahren und die Vorrichtung sind ailgemein zur Gewinnung 

5 einer Olfraktion besonderer Qualitat aus Pomaden oder normalen Olen einsetzbar. 

Jasminol ist ein wichtiger und auch teurer Grundstoff fur die Parfum- und Kosmetikindustrie. Es wurde 
ursprungiich durch Enfleurage oder Digestion gewonnen. Dabei warden die frischen Bluten mit festen oder 
fltissigen Fetten in Kontakt gebracht und die Duftstoffe so vom Fett extrahiert Heute werden die Bluten kurz 
nach dem Pflucken durch Hexan oder Benzol extrahiert Die Extraktionsmittel werden abgedampft, und es bleibt 

10 die Pomade oder das Iconkrete Or zuruck. Dieser Ruckstand wird mit Alkohol extrahiert Nach einer langen 
Kuhlung und einer kalten Filtration wird der Alkohol abgedampft und das "absolute Or gewonnen. 

Das Verfahren ist recht aufwendig. Beim Abdampfen der Losungsmittel konnen Verluste auftreten. Das trifft 
im besonderen auch auf die Verdampfung des Alkohols zu. Die lange Kuhlung und die kalte Filtration sind 
arbeitsaufwendig und kostenintensiv. Es besteht daher die Aufgabe, ein einfaches und billigeres Verfahren zur 

15 Gewinnung von hochwertigem Jasminol aus Pomade zu entwickeln. 

Zunachst wurde versucht, Jasmindl mit Kohlensaure durch das Verfahren der uberkritischen Fluid-Extraktion 
aus der Pomade zu extrahieren. Dabei zeigte sich, daB die komprimierte Kohlensaure Wachse und Fette 
mitextrahiert Die Dichte der Kohlensaure muBte also stark verringert werden. Vdllig uberraschend ergab sich 
nun, daB Kohlensaure bei Normaldruck als Tragergasstrom gefuhrt aus der Pomade ein hochwertiges JasminSl 

20 heraustransportiert das bei tieferer Temperatur auskondensiert und so von dem Tragergas getrennt werden 
kann. In weiteren Experimenten zeigte sich, daB auch Gase wie Stickstoff, Luft, Argon, Xenon und sogar Helium 
ebenfalls zu einem hochwertigen Jasminol fuhren. Es handelt sich also um eine Tragergasdestillation, die von def 
Natur des Tragergases praktisch unabhangig ist Durch Erhohung des Druckes kann — besonders im Falle der 
Kohlensaure bei Temperaturen fiber 31 — im Ldsungsvermogen eine kontinuierliche Steigerung erreicht 

25 werden, so da6 sogar schwerer fluchtige Substanzen extrahiert werden als bei der Extraktion mit EthanoL 

Besonders uberraschend war die hervorragende Qualitat des neuen Jasminols. Das zeigte sich zunachst an 
dem intensiven und feinen Geruch. Es kann aber quantitativ durch ein Gaschromatogramra eindeutig erfaBt und 
charakterisiert werden. Gaschromatographen werden heute in groBem Umfange in zahlreichen Laboratorien 
und Industriebetrieben zur Analytik und Kontrolle eingesetzt Damit steht ein bequemes Mittel zur Erkennung 

30 und Kennzeichnung des neuen exzellenten Jasminols zur Verfugung. Jedoch konnen auch andere bekannte 
quantitative analytische — und im besonderen chromatographische — Verfahren zur Analyse eingesetzt wer- 
den. 

Das exzellente Jasminol gemaB der Erfindung enthalt zu mehr als 80% alle die geruchsintensiven Komponen- 
ten, die im Gaschromatogramm vor oder neben dem Benzylbenzoat auftreten, die also in der FlQchtigkeit vor 

35 oder neben dem Benzylbenzoat liegen. Die Hauptkomponenten des exzellenten Jasminols nach dieser Erfindung 
sind: Benzylalkohol (Siedepunkt 205*»C) 2-3Gew.-%, p-Kresol (202*C) 7— IQO/o, Unalool (198*'C) 4-7%, 
Benzylacetat (Sie^Q 50—70%, Indol (253**C) 8-13%, Eugenol (254^C) 2—4%, cis-Jasmon (134°C bei 
153 mbar) 3— 4,5%,a-Formesan (98** C bei 5 mbar) 13—3% und Benzylbenzoat (324** C) 1—2%. Der Prozentge- 
halt der einzelnen Komponenten schwankt bei diesem Naturprodukt in den angegebenen Grenzen je nach 

40 Provenienz der verwandten Bluten. Dazu kommen noch verschiedene Substanzen, deren Gehalt aber jeweils um 
1 Gew.-% liegt Es empfiehlt sich aus praktischen Grunden, das Benzylbenzoat als SchlQsseDcomponente zu 
w&hlen, da die Summe der Gewichtsanteile aller Komponenten, die in der Fluchtigkeit bzw. in der gaschromato- 
graphischen Retentionszeit vor dem Benzylbenzoat liegen. zwischen 80 und 100% liegt In einem Beispiel wird 
weiter unten fur einen besonderen aber typischen Fall eine Tabelle angegeben, die qualitattv und quantitativ das 

45 exzellente Jasmindl charakterisiert und mit dem jetzigen Standard des absoluten Cls aus alkoholischer Extrak- 
tion der Pomade vergleicht 

Nachdem dieses neue Jasminol exzellenter Qualitat durch diese Erfindung gewonnen wurde und fiber analyti- 
sche Methoden eindeutig erkannt werden kann, ist es mdglich, bereits bekannte Trennverfahren zur Gewinnung 
dieses Ols einzusetzen. Das kann fiber die Kinetik der Ldslichkeit durch eine teilweise Extraktion, die zu einer 

50 bevorzugten Gewinnung leicht flfichtiger Komponenten fuhrt, geschehen oder durch eine Extraktion mit schwa- 
chen Losungsmitteln, wie schon mit nur 20%igen waBrigen Alkohollosungen. Vor allem aber konnen die 
Jasminbtuten durch ein Gas, das die Bluten direkt beruhrt, von den leicht fluchtigen geruchsintensiven Kompo- 
nenten befreit werden. Das im Gas enthaltene exzellente Jasmindl wird dann in der hier beschriebenen Weise 
durch Kuhlung, Adsorption oder Absorption von dem im Kreislauf gefuhrtenGas getrennt 

55 Das Verfahren gemaB der Erfindung ist im wesentlichen im kennzeichnenden Teil des Anspruches 2 beschrie- 
ben. Danach wird die Pomade oder die durch Temperaturerhdhung verflussigte Pomade oder auch ein ganz 
normales Jasminol von einem Gas durch- oder uberstromt Dadurch werden die fluchtigen hochwertigen 
Komponenten des Jasminols in dem Gas geldst und abtransportiert, wahrend die schwerer fluchtigen Bestand- 
teile der Pomade oder des normalen Ols zurfickbleiben. Die hochwertigen Komponenten machen typischerwei- 

60 se im Falle einer Pomade etwa 20 Gew.-% und im Falle eines normalen absoluten Ols 30 Gew.-% oder weniger 
aus. Diese Komponenten werden aus dem beladenen Gas in der Regel durch Kuhlung abgeschieden. Aber es 
sind auch Abscheidungen diuxh Adsorption an Festkorpera wie z.B. Kieselgel oder durch Absorption in 
Flussigkeiten wie z. B. Ethanol moglich. Das Gas wird in der Regel im Kreis geffihrt da so keine Geruchsstoffe 
ausgetragen werden. Die Gase konnen z. B. Stickstoff, Kohlendioxid, Luft, Argon, andere Edelgase, Kohlenwas- 

65 serstoffe, fluorierte Kohlenwasserstoffe, chlorierte Kohlenwasserstoffe oder deren Mischung sein. Der Druck 
wird in der Regel im Bereich des Normaldrucks liegen. Es ist aber ein erhdhter Druck und auch ein cmiedrigter 
Drudc moglich und zur Fraktionierung der Pomade oder des Jasmindls manchmal vorteilhaft Besonders die 
Anwendung von erhohtem Druck — beispielsweise von 10 bar — ist vorteilhaft, wenn schwerer flfichtige 

2 
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t iComponenten mitextrahiert werden sollen. Die TerMeraturen beim Kontakt zwischen TrSgergas und Pomade 

liegen zwischen Raumtemperatur und lOO^'C Das Ol wird aus dem Tragergas im Falle der Trennung durch 
Kuhlung bei tiefer Temperatur abgeschieden, die in der Regel zwischen 0°C und — 20*^0 Hegt Die durch das 

^ Tragergas gemaB dieser Erfindung abgereicherte Pomade, also der Ruckstand, kann naturlich iramer noch einer 

alkoholischen Extraktion unterzogen werden, um in bekannter Weise daraus ein absolutes Ol — wenn auch 5 
minderer Qualitat — zu erzeugen. Die Ausbeute an diesem absoluten Ol ist etwa nochmals genauso groB (ca. 
20 Gew.-%) wie die Ausbeute an dem vom Gas transportierten exzellenten Ol wan Das Verfahren der Erfindung 
laBt sich wie beschrieben auf irgendwelche Ole oder Poraaden anwenden, 

Die Vorrichtung zur Gewinnung der Olfraktion besonderer Qualitat aus Pomaden und normalen Olen ist ira 
wesentlichen im kennzeichnenden Teil des Anspruches 8 beschrieben und wird bei den Beispielen in einer 10 
RealisierungsmogUchkeit skizziert Die Vorrichtung besteht aus einem Kontaktraum (1) fur die Pomade und das 
stromende Gas, einer Leitung (2) fur das mit Oi beladene Gas und einem dann folgenden Trennelement (3) fur Ol 
und Gas. Dieses Trennelement ist gewdhnlich eine FCuhlung, sie kann aber auch ein Adsorber mit einem Festbett 
Oder ein Absorber mit einer Russigkeit sein. Eine Pumpe (4) zur Zirkulation des Gases ist fur die Vorrichtung oft 
vorteiihafL AuBerdem muB die Pomade durch eine Pumpe (5) oder durch die Schwerkraft nach vorherigem 15 
Erwannen aufgegeben werden. Der Kontaktraum kann z. B. ein Glaskolben, ein Metallbehalter, ein Ruhrkessel, 
eine Rohrspirale oder eine IColonne sein. Zusitzliche Trenneffekte lassen sich erzielen, wenn ein tColonnenteil — 
z. B. eine FQlIkorperpackung — und eine GegenstromfQhrung der Pomade und des Gases benutzt werden. Der 
Kontaktraum (1) und oft zum Teil die Leitung (2) mussen in der Regel durch eine Temperiervorrichtung (6) auf 
erhohte Temperatur gebracht werden, wahrend bei einer Trennung durch Kuhlung das Trennelement (3) in 20 
einem kalten Volumen (7) untergebracht werden muB. AuBerdem gehoren zu der Vorrichtung ein Volumen zur 
Aufnahme der abgereicherten Pomade, also des Ruckstandes (8), und ein Volumen zur Aufnahme des exzellen- 
ten Ols (9). Naturiich ist diese Vorrichtung nicht nur fur Jasminol, sondem auch fOr andere Ole und Pomaden 
einsetzbar. 

Die mit der Erfindung erzielten Vorteile sind; 25 

— Es wird ein Jasmindl exzellenter Qualitat gewonnen, das dem jetzigen Standard des absoluten Ols aus 
alkoholischer Extraktion der Pomade vom Geruch her hoch uberiegen ist und z. B. durch ein einfaches 
Gaschromatogramm genau und eindeutig erkannt werden kann. 

— Das Verfahren der Erfindung ist einfacher als die Erzeugung des absoluten Ols durch alkoholische 30 
Extraktion mit Kuhlung, Filterung und anschlieBender Verdampfung des Alkohols. Im besonderen kommen 
beim Verfahren der Erfindung auch keine gesundheitsschadigenden oder die Umwelt belastenden Chemi- 
kaiien vor. 

— Die Vorrichtung der Erfindung ist eine einf ache, modular aufgebaute Apparatur, die aus konmierzielien 
Komponenten wie GefaBen, Leitungen, Pumpen, Kuhlungen , Adsorbem u,a- zusammengestellt werden 35 
kann. Die Vorrichtung ist sehr flexibel, da der Gasdurchsatz sich uber mehrere GroBenordnungen variieren 
laBt. 

Die Erfindung wird im folgenden an Beispielen vorgestellt: 

40 

1. Beispiel fur das Jasmindl exzellenter Qualitat gemaB der Erfindung 

Ein Jasmindl exzellenter Qualitat wird durch folgende Tabelle beispielhaft und vergleichend beschrieben und 
charakterisiert 

45 
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Die Retentionszeit und der relative Gewichtsanteil (Gew.-%) von Komponenten verschiedener Jasmiadle 

bestimmt durch Gaschromatographie 



10 



Komponente Reten- 
ohne Klamtner tionszeit 
diuch interne Rr 
Standards 
bestimmt 



GckauFtes Absolutes 
Jasminol Jasminoi 
aus alko- 
holischer 
Extraktion 



Exzellcntes 

Jasminol 

gemaB 

diescr 

Erfindung 



Absolutes 
Jasminol 
aus dcm 
R licks tand 
der abgerei- 
chcnen 
Pomade 



15 


Benzylalkohol 


10.635 


1.4 


0.9 


2.5 


- 


(p-Kresol) 


11.216 


0.7 


2.5 


7.9 


0.5 




Unalool 


11.760 


3.3 


1.3 


5.8 


0.1 


20 




13.038 


19.3 


16.3 


66-2 


1.4 




(Indol) 


15.447 


2.2 


5.3 


11.0 


3.7 


25 


Eugenol 


16.325 


1.9 


1.3 


2.8 


1.3 




(cis-Jasmon) 


17.027 


1.8 


2.3 


3.9 


2.5 


30 


(a-Famesen) 


18.345 


0.9 


1.8 


2.4 


2.5 




Bens^lbenzoat 


22.520 


7.1 


14.2 


1.3 


31.1 


35 


Summe 




38,6 


46.0 


103.8 


43.1 




24.985 


4.6 


4.7 




8.4 






29.053 


4.6 


11.6 




20.6 


40 




32.288 


4.1 


1.1 




1.9 
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Zur Gaschromatographie wurde ein Gaschromatograph vera Typ HP 5890 II der Firma Hewlett Packard mit 
einer mit Phenyl-Methylsiliconol (5% Phenylanteil) beladenen 25 m langen Quarzkapillarsaule benutzt, das mit 
einem ublichen Temperaturprogramm zwischen 70 und 250® C in 26 Minuten gefahren wurde. Die eingespritzte 
Menge des Jasminols betrugO,! Mikroliten 

Das gekaufte Jasmindl kam von der Firma K. Kitzing, Hamburg. Das absolute Jasminol war bei Zimmertem- 
peratur aus Pomade mit 96% Ethanol extrahiert worden- Das exzellente 01 gemaB dieser Erfmdung wurde bei 
80** C vom Tragergas durchstromt und das Ol dann bei -10°C mit i9Gew.-% Ausbeute abgeschieden. Das 
absolute Jasmindl aus dem Ruckstand war bei 20** C mit Ethanol extrahiert worden. 

Die Tabelle zeigt, daB das exzellente Ol gemaB dieser Erfindung nur Substanzen bis hin zum Benzylbenzoat 
enthalt. Der nicht sinnvoUe Summenwert von 103 Gew,-% erklart sich aus den bekannten Ungenauigkeiten der 
gaschromatographischen Bestimmung der nachgewiesenen IComponenten. Wichtig ist, daB der blsherige Stan- 
dard des absoluten Ols aus alkoholischer Extraktion nur zu weniger als der Half te aus den geruchsbestimmenden 
Komponenten besteht; das gekaufte lasmindl hier sogar nur zu 38,6%. Die Tabelle zelgt auch, daB die Gewin- 
nimg eines absoluten Ols aus dem Ruckstand der mit Tragergas abgereicherten Pomade noch lohnend sein kann. 
Allerdings war dieses Ol von einem nur maBig angenehmen — vielleicht sogar etwas muffigen — Geruch. Bei 
starken Tragergasstromen, noch hoheren Temperaturen und besonders bei erhohtem Druck werden mehr 
schwerer fluchtige Komponenten mit dem Tragergas mitgenommen, so daB im exzellenten Ol gemSB der 
Erfindung die Komponenten bis zum Benzylbenzoat in ihrer Summe nicht 100%, sondem bis hinunter zu 
80 Gew.-% betragen konnen. Bis zu diesen 80 Gew.-% andert sich der gute Genich des Produktes aber nicht 
signifikant Das exzellente Jasmindl war fast weiB und wurde in einem durchachtigen GlasgefaB nach einigen 
Tagen schwach gelb. 

2. Beispiel fur das Verf ahren gemaB der Erfindung 
Das Verfahren der Erfindung basiert auf einer Tragergasdestilladon, die bei Temperaturen zwischen Raum- 
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temperatur und 100*C stattfinden kann. Die Temperatur war im Beispiel 80° C Das Ol wurde aus dem Tragergas 
bei -\(fC abgeschieden. Pro 1 g in der Stunde aufgegebene Pomade wurden 261 Tragergas pro Stunde 
umgewalzt, wodurch 19 Gew.-% an exzellentera Ol aus der Pomade gewonnen wurden. Dabei wurden Pomade 
und Tragergas in einem 2^ m langen Glasrohr, mit 7 mm Innendurchmesser, im Gegenstrom gefuhrt Die 
Pomade war etwa 20 min lang im Kontakt mit dem Tragergas. 5 

3. Beispiel fur die Vorrichtung gemaB der Erfindung 

Die Abb. 1 zeigt ein Beispiel fur die Vorrichtung gemaB der Erfindung. Der Kontaktraum (1) ist eine Glasrohr- 
wendel von 2^ m Lange und einem inneren Durchmesser von 7 mm. Die Leitung (2) ist zum Teil mit dem lo 
Kontaktraum identisch und f uiirt zum anderen Teil in das Trennelement (3^ das hier aus einer Warmeaustausch- 
kapillaren und einem AuffanggefaB bestehL Das Gas wird umgewalzt durch eine Drehschieberpumpe oder eine 
Schlauchpumpe {4\ und die Pomade wird beispielsweise durch eine Zahnradpumpe (5) oder einfach durch die 
Schwerkraft und eine veranderliche Eintrittsoffnung zugegeben. Die Temperiening fur das Tragergas und die 
Pomade erfolgt in einer Warmekammer (6) und die Kuhlung in einem Kiyostaten (7). Zur Aufnahme der 15 
abgereichenen Pomade, also des Ruckstands, diente ein Glaskolben (8) und als Voriage fur das erzeugte 
Jasminol ein AuffanggefaB (9). 



Patentanspruche 

1. Ein Jasminol dadurch gekennzetchnet, daB es gemSB gaschromatographischer Analyse zu mehr als 90% ^ 
die geruchsbestimmenden Komponenten enthalt, die im Gaschromatogramm friiher und neben Benzylben- 
zoat liegen. 

Z Ein Verfahren zur Gewinnung von Oi aus Pomade oder von einer Oifraktion aus normalen Olen, dadurch 
gekennzeichnet, daB die gegebenenfalls durch Temperaturerfaohung verflussigte Pomade oder das normale 25 
01 von einem Gas zur Losung und zum Transport des flQchtigeren Ols durch- oder flberstromt wird und aus 
dem mit Ol beladenen Gas dieses Ol abgeschieden wird, wShrend die schwerer fiuchtigen Bestandteile der 
Pomade oder des normalen Ols zuruckbleiben. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Gas im Kreis gefuhrt wird 

4. Verfahren nach den Anspruchen 2 und 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Abscheidung des Ols aus dem 30 
beladenen Gas durch Kuhlung erreicht wird 

5. Verfahren nach den Anspruchen 2 und 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Abscheidung des Ols aus dem 
beladenen Gas durch Adsorption an einen Festkorper oder durch Absorption in eine FIQssigkeit erfolgt 

6. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das Tragergas aus Gasen wie z. B. 
Stickstoff, Kohlendioxid, Luft, Argon, Kohlenwasserstoffen, fluorierten Kohlenwasserstoffen, chlorierten 35 
Kohlenwasserstoffen oder aus deren Mischungen besteht 

7. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB der Gasdruck im Bereich des 
Normaldrucks liegt 

8. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB der Gasdruck Qber dem Atmospha- 
rendruck liegt ^ 

9. Eine Vorrichtung zur Gewinnung von Ol aus Pomade oder von einer Oifraktion aus normalen Olen, 
bestehend aus einem Kontaktraum (1) fur die Pomade und das stromende Gas. einer Leitung (2) fOr das mit 
Ol beladene Gas und einem dann folgenden Trennelement (3) fur Ol und Gas. 

10. Eine Vorrichtung nach Anspnich 8, dadurch gekennzeichnet, daB das Trennelement (3) eine Kuhlung 
enthalt ^ ^5 
IK Eine Vorrichtung nach den Anspruchen nach 8 und 9, dadurch gekennzeichnet, daB eine zusatzliche 
Pumpe (4) fur die Zirkulation des Gases eingebaut ist 

12. Eine Vorrichtung nach den Anspruchen 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB eine Aufgabevorrichtung 
(5) fur die Pomade vorgesehen ist 

13. Eine Vorrichtung nach den Anspruchen 8 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB die Aufgabevorrichtung 50 
der Pomade eine Heizung enthalt 

14. Eine Vorrichtung nach Anspruch 8 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB der Kontaktraum (I) als Rohr, 
Rohrspirale oder Koionne ausgebildet ist so daB sich die Pomade bzw. das normale Ol und das Gas im 
Gegenstrom dadurch bewegen. 
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